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Ce rapport de recherche internationale comprend 3—-- fouilles. 

[X] II est aussi accompagne d'une copie de chaque document reiatif a I'etat de la technique qui y est cite. 



1. Base du rapport 

a. En ce qui concerne la langue, la recherche internationale a ete effectuee sur la base de la demande internationale dans la 
langue dans laquelle elle a ete deposee. sauf indication contraire donnee sous le meme point. 

| | la recherche internationale a ete effectuee sur la base d'une traduction de la demande internationale remise a Tadministration. 

b. En ce qui concerne les sequences de nucleotides ou d'acides amines divulguees dans la demande internationale (le cas echeant) 
la recherche internationale a ete effectuee sur la base du listage des sequences : 
| | contenu dans la demande internationale. sous forme ecrite. 

deposee avec la demande internationale. sous forme dechrffrable par ordinateur. 

remis ulterieurement a Tadministration. sous forme ecrite. 

remis ulterieurement a ('administration, sous forme dechiffrable par ordinateur. 



□ 
□ 
□ 
□ 

□ 



La declaration, selon laquelle le listage des sequences presente par ecrit et fourni ulterieurement ne vas pas au-dela de la 
divulgation faite dans la demande telle que deposee. a ete fournie. 

La declaration, selon laquelle les informations enregistrees sous forme dechiffrable par ordinateur sont identiques a celles 
du listage des sequences presente par ecrrt. a ete fournie. 



| It a ete estime que certaines revendications ne pouvaient pas faire l objet d une recherche (voir le cadre I) 
[ j II y a absence d'unite de linvention (voir le cadre II) 



4. En ce qui concerne le titre, 

[X] le texte est approuve tel qu i! a ete remis par le deposant. 

| | Le texte a ete etabli par (administration et a la teneur suivante: 



En ce qui concerne Tabrege, 

pjjTj le texte est approuve tel qu'il a ete remis par le deposant 

□ le texte (reproduit dans le cadre III) a ete etabli par ('administration conformement a la regie 38.2b). Le deposant peut 
presenter des observations a I" administration dans un delai d un mois a compter de la date d'expedrtion du present rapport 
de recherche internationale. 
La figure des dessins a publier avec l abrege est la Figure n 

| | suggeree par le deposant. | X | Aucune des figures 

□ l J n est a publier. 

parce que le deposant n a pas suggere de figure. 

parce que cette figure caractense mieux l invention. 



Formulaire PCT ISA. 21 0 (premiere feuille) (juillet 1998) 



RAP POST DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



Demande Internationale No 

PCT/FR 00/01705 



A. CLASSEMENT DE L'OBJET DE LA DEMANDE 

CIB 7 C10M175/00 



Selon la classification intern ati on 



IB) ou a la fc 



cation nationale et la CIB 



B. DOMAINES SUR LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE 



Documentation mimmale consultee (systeme de classification suivi des symboles de classement) 

CIB 7 C10M 



Documentation consultee autre que la documentation mimmale dans la mesure ou ces documents relevent des domaines sur lesquels a porte la recherche 



Base de donnees electronique consultee au cours de la recherche Internationale fnom de la base de donnees, et si realisable, termes de recherche utilises) 



EPO-Internal , WPI Data 



C. DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Categone " Identification des documents cites, avec, ie cas echeant. I'indication des passages pertinents 




no. des revendications visees 




WO 97 26314 A (DEUTSCH RICHARD) 
24 jui 1 let 1997 (1997-07-24) 
le document en entier 

FR 2 735 785 A (CHAVET BERNARD) 

decembre 1996 (1996-12-27) 
le document en entier 

EP 0 033 546 A (PHILLIPS PETROLEUM CO) 
12 aout 1981 (1981-08-12) 
le document en entier 

-/- 



1-5 
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'■ Categones speciales de documents cites: 

"A" document defintssant l etat general de la technique, non 
considere comme particulierement pertinent 

"E" document anteneur. mais publie a la date de depot international 

ou apres cette date 
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pnonte ou cite pour determiner ia date de publication d'une 

autre citation ou pour une raison speciale f telle qu'indiqueej 
"O" document se referant a une divulgation orale, a un usage, a 

une exposition ou tous autres moyens 

"P" document publie avant la date de depot international, mats 
posteneurement a la date de pnonte revendiquee 



document ulteneur publie apres la date de depot international ou la 
date de pnonte et n appartenenant pas a l etat de la 
technique pertinent, mais cite pour comprendre le pnncipe 
ou la theone constituant la base de 1'invention 

document particulierement pertinent: I'mven tion revendiquee ne peut 
etre consideree comme nouvelle ou comme impliquant une activite 
nventive par rapport au document considere isolement 

document particulierement pertinent: I'mven tion revendiquee 
ne peut etre consideree comme impliquant une activite inventive 
lorsque le document est associe a un ou plusieurs autres 
documents de meme nature, cette combmaison etant evidente 
pour une personne du metier 

document qui 'ait partie de ia meme famille de brevets 
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j' j n'a pas ete faite 
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Intern^ -rial Application No 

PCT/FR 00/01705 
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Minimum documentation searched (classification system followed by classfvcabon symbois) 

IPC 7 C10M 



Documentation 



searched other than minonum documentation to me extent thai such documents are included in the fields searched 
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C. DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



Category • Citation of document, with indication, where appropriate, of the relevant passages 



Relevant to daim No. 



WO 97 26314 A (DEUTSCH RICHARD) 
24 July 1997 (1997-07-24) 
the whole document 

FR 2 735 785 A (CHAVET BERNARD) 
27 December 1996 (1996-12-27) 
the whole document 

EP 0 033 546 A (PHILLIPS PETROLEUM CO) 
12 August 1981 (1981-08-12) 
the whole document 

_/__ 
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j-^l Further documents are Hated in the continuation of bo* C. 



0 



Patent family members are listed in annex. 



• Special categories of cited documents : 

'A' document defining the general state of the art which is not 
considered to be of particular relevance 
* earlier document but published on or after the international 
filing date 

■ document which may throw doubts on priority ciarn(s) or 
which is cited to establish the publication date of another 
citation or other special reason (as specified) 
"O" document referring to an oral disclosure, use. exhibition or 
other means 

"P" document published prior to the international filing date but 
later than the priority date d aimed 



later document published after the international filing date 
or priority date and not in conflict with the application but 
cited to understand the principle or theory underlying the 
invention 

■ document of particular relevance; the claimed invention 
cannot be considered novel or cannot be considered to 
involve an inventive step when the document is taken alone 

• document of particular reievance; the claimed invention 
cannot be considered to involve an inventive step when the 
document is combined with one or more other such docu- 
menta. such combination being obvious to a person aw Bed 
in the art. 



document member of the same patent family 



Date of the actual completion of the international search 



9 October 2000 



Date of mailing of the intemational search report 

16/10/2000 



Name and mailing address of the ISA 

European Patent Office. P.B. 561 8 Patentiaan 2 
NL - 2280 HV Ripwijk 
Tel. (+01-70) 340-2040. Tx. 31 651 epo ni. 
Fax: (+31-70)340-3016 



Authorized officer 



Rotsaert, L 
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•A' document definissant Petal general de la technique, nor 

considers com me particuUerement pertinent 
"E* document anterieur. maie pubJie a la dale de depot international 

ou apres cecte date 
V document pouvant jetsr un doute sur une reverxication de 
pnorfte ou cite pour determiner la dale de publication d'une 
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■O* document se referent a une civulgation.oraie, a un usage, a 

une exposition ou tous autres mo yens 
'P* document pubfie avant la date de depot international, mais 
poeterieurernent a la date de priorite revencSquee 



T document utterieur publie apres la dale de depot International ou la 
date de priorite et n'appartenenant pas a I'etat de la 
technique pertinent, mais cite pour com prendre le pnncipe 
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•X" document particuberement pertinent; r in von ton revendiquee ne peut 
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document particulierement pertinent; I'inven tion revendiquee 
ne peut etre consider©* cornme impliquant une activate inventive 
brsque le document est associe a un ou piusieurs autres 
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pour une person ne du metier 
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postaJe de t'administratian charges de la recherche internationals 
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publication 
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(see Rule 70.16 and Section 607 of the Administrative Instructions under the PCT). 
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This report contains indications relating to the following items: 
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I. Basis of the report 



1 Tins report has been drawn on the basis of (Replacement sheets which haxe been furnished to the receiving Office in response to an invitation 
under Article 14 are referred to in this report as "originally filed" and are not annexed to the report since they do not contain amendments ) 

| j the international application as originally filed. 

|\^| the description, pages , as originally filed. 

pages 

pages 

pages 



filed with the demand, 
filed with the letter of 
filed with the letter of 



the claims. 



Nos. 
Nos. 
Nos. 
Nos. 
Nos. 



1-5 



, as originally filed, 

, as amended under Article 19. 

, filed with the demand, 

, filed with the letter of 

. filed with the letter of 



| | the drawings. 



sheets/fig 
sheets/fig 
sheets/fig 
sheets/ fig 



, as originally filed. 
. filed with the demand. 
, filed with the letter of 
. filed w ith the letter of 



The amendments have resulted in the cancellation of: 

[ | the description, pages 

1 | the claims. Nos. 

I ] the drawings. sheets/fig 



j I This report has been established as if (some of) the amendments had not been made, since they have been considered 
J ' ' 1 to go beyond the disclosure as filed, as indicated in the Supplemental Box (Rule 70.2(c)). 



4. Additional observations, if necessarv: 
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V. Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 


1 . Statement 






m„..,Ji,. /\! i ('"lii m c 

iNovelt) (in) L-idiiiib 


1-5 


YES 


Claims 




NO 


Inventive step (IS) Claims 


1-5 


YES 


Claims 




NO 


Industrial applicability (IA) Claims 


1-5 


YES 


Claims 




NO 



Citations and explanations 

1. Reference is made to the following documents: 

Dl: EF-A-0 033546 (PHILLIPS PETROLEUM CO 12 August 
1 931 

C2: WC-A-94 /01519 (EKOKEM OY AE et al . ') 20 January 
19 9 4 

D3: WO-A-97/2 6314 (ZEUTSCH P.I CHAP. D) 2 4 July 1997. 

2 . Prior art 

(i) Tne present invention relates to a method for 
decontaminating lubricating oils by extracting 
phenolic compounds, metals ani heavy metals, a 
portion or all of the sulfur compounds, phosphate 
compounds, chic rine and chlorinated compounds . 

(ii) Dl describes a method for treating waste oils. Dl 
describes the positive effect of glycol :>n the 
separation c f metals by me a r: s o f a c omp 1 e x i n g agent 
for ex amol e an ammonium salt: the filtration step 
after precipitation is made easier. 

(lii) D2 describes a method for treating waste oils. 

Eollcv/ing a clarification step for separating the 



l-orm PCI IPl A 4(W (Bo\Y) (January 1 994 > 
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water and the carbon particles (and sclids in 




general) using an emulsifier, the 


neavy metals are 




separated by the ccmplexing activity cf an EDTA 




solution. The pH value of the reaction medium is 




adjusted according to the heavy metal to be 




eliminated. 




! iv 


) D: describes a method for treating 


waste oils. The 




heavy metals are separated by extraction using 




dispersed phase water-in-oil emulsion-type 




complexing agents . 




3 . 


Novelty 




(i) 


The present invention relates to a 


method acc or ding 




to Claim 1 for decontaminating lubricating oils by 




extra cting : 






ia) phenolic compounds, me materi 


ais in suspension 




and the oil and silicone residues 


by means of 




glycol, 






(jo) heavy metals by means of a chelating agent, 




( c) iron by means of a coagulant, 






i :i) a portion :»r ail of tne sulfur 


romp ounds and 




phosphate compounds by means of ba 


r ium hydroxide, 




and for 






( e ) recovering the base constituents of the oils by 




means of fractional distillation an:; optionally by 




decolorizing the resulting product 


c: 


( ii 


} None of the documents cited in the 


interna ti onal 




search report: discloses all tne important technical 




features in comoi nation . The sub j 


ect matter of 




Claim 1 is tne re f ore novel (P^T Ar 






- c. c- 5 ^-rp c a *~ be said for tne sue ^ s 
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4 . Inventive step 

fi) The method features of Claim 1 disclosed in 

combination mutually reinforce the effects thereof: 
the heavy metals are separated during steps (a) to 
(c) and step (d) enables sulfur-based chelating 
agents to be used during step (b) . Step (b) enables 
distillation to be carried out at step (e) without 
the problem of fouling at the bottom of the column 
and enables a final treatment using simple clay to 
be carried out. This process appears to lead to the 
desired degree of purity. 

This combination of features is not Dbvi dus from the 
orior art and thus involves an inventive step. 
Therefore, tne subject matter of main Claim 1 meets 
the requirements of PCT Article 33(3) and, 
consequently, the application meets the requirements 
of PCT Article 33(1) . 



lorm PC I I PI A 409 <Bo\Vl (Januar> 1994) 
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VIII. Certain observations on the international application 



The following observations on the clarity of the claims, description, and drawings or on the question whether the claims are fully 
supported b> the description, are made: 

1. There is an inconsistency between the description 

and the claims. The description suggests that the 
invention is limited to the use of chelating agents 
in an aqueous solution containing sodium (see page 
7, lines 16-17). However, the claims do not contain 
such a limitation. Moreover, one description does 
not mention this feature in particular and nothing 
suggests that said feature is essential to the 
invention . 

In such a case, the inconsistency can be overcome 
either by making the ies:ription broader or by 
limiting the claims (PCT Article 6 and PCT 
Examination Guidelines, IV, Ch. III-4.3). 
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RAPPORT D'EXAMEN PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 

(article 36 et regie 70 du PCT) 



Reference du dossier du deposant ou du 

mandataire 

D00-0437 


voir la notification de transmission du rapport d'examen 
POUR SUITE A DONNER preliminaire international (formulaire PCT/I PEA/41 6) 


Demande internationale n° 
PCT/FR00/01705 


Date du depot international (jour/mois/annee) 
21/06/2000 


Date de priorite (jour/mois/annee) 
23/06/1999 


Classification internationale des brevets (CIB) 
C10M 175/00 


ou a la fois classification nationale et CIB 


Deposant 

DEUTSCH, Richard 



1. Le present rapport d'examen preliminaire international, etabli par I'administaration chargee de I'examen preliminaire 
international, est transmis au deposant conformement a I'article 36. 



2. Ce RAPPORT comprend 6 feuilles, y compris la presente feuille de couverture. 

□ II est accompagne d'ANNEXES, c'est-a-dire de feuilles de la description, des revendications ou des dessins qui ont 
ete modifiees et qui servent de base au present rapport ou de feuilles contenant des rectifications faites aupres de 
I'administration chargee de I'examen preliminaire international (voir la regie 70.16 et ('instruction 607 des Instructions 
administratives du PCT). 

Ces annexes comprennent feuilles. 



3. Le present rapport contient des indications relatives aux points suivants: 



Base du rapport 
Priorite 

Absence de formulation d'opinion quant a la nouveaute, I'activite inventive et la possibility 
d'application industnelle 

Absence d'unite de invention 

Declaration motivee selon Particle 35(2) quant a la nouveaute, I'activite inventive et la possibility 
d'application industnelle; citations et explications a I'appui de cette declaration 

Certains documents cites 

Irregularis dans la demande internationale 

Observations relatives a la demande internationale 



I 




II 


□ 


III 


□ 


IV 


□ 


V 




VI 


□ 


VII 


□ 


VIII 







Date de presentation de la demande d'examen preliminaire 
internationale 

28/1 2/2000 


Date d'achevement du present rapport 

2 7. 03. 01 


Norn et adresse postale de ('administration chargee de 
I'examen preliminaire international: 

Office europeen des brevets 
/jjS) D-80298 Munich 

Tel. +49 89 2399 - 0 Tx: 523656 epmu d 

Fax: +49 89 2399 - 4465 


Fonctionnaire autorise 
Borello, E 

N de telephone +49 89 2399 7378 


f J> ! 
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RAPPORT DEXAMEN 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 



Demande internationale n° PCT/FR00/01 705 



I. Base du rapport 

1 . Ce rapport a ete redige sur la base des elements ci-apres (les feuilles de remplacement qui ont ete remises a 
i'office recepteur en reponse a une invitation faite conformement a I'articie 14 sont considerees dans le present 
rapport comme "initialement deposees" et ne sont pas jointes en annexe au rapport puisqu'elles ne contiennent 
pas de modifications (regies 70. 16 et 70. 1 7).) : 

Description, pages: 

1-9 version Snitiale 

Revendications, N°: 

1-5 version initiale 



2. En ce qui concerne la langue, tous les elements indiques ci-dessus etaient a la disposition de I'administration ou 
lui ont ete remis dans la langue dans laquelle la demande internationale a ete deposee, sauf indication contraire 
donnee sous ce point. 

Ces elements etaient a la disposition de ('administration ou lui ont ete remis dans la langue suivante: , qui est : 

□ la langue d'une traduction remise aux fins de la recherche internationale (selon la regie 23.1(b)). 

□ la langue de publication de la demande internationale (selon la regie 48.3(b)). 

□ la langue de la traduction remise aux fins de I'examen preliminaire internationale (selon la regie 55.2 ou 



3. En ce qui concerne les sequences de nucleotides ou d'acide amines divulguees dans la demande 

internationale (le cas echeant), I'examen preliminaire internationale a ete effectue sur la base du listage des 



□ contenu dans la demande internationale, sous forme ecrite. 

□ depose avec la demande internationale, sous forme dechiffrable par ordinateur. 

□ remis ulterieurement a ('administration, sous forme ecrite. 

□ remis ulterieurement a Tadministration, sous forme dechiffrable par ordinateur. 

□ La declaration, selon laquelle le listage des sequences par ecrit et fourni ulterieurement ne va pas au-dela 
de la divulgation faite dans la demande telle que deposee, a ete fournie. 

□ La declaration, selon laquelle les informations enregistrees sous dechiffrable par ordinateur sont identiques a 
celles du listages des sequences Presente par ecrit, a ete fournie. 

4. Les modifications ont entraine I'annulation : 

□ de la description, pages : 

□ des revendications, n os : 

□ des dessins, feuilles : 



55.3). 



sequences : 
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5. 

6. 

V. 

1. 



2. Citations et explications 
voir feuille separee 

VIII. Observations relatives a la demande internationale 




Demande internationale n° PCT/FROO/01 705 



□ Le present rapport a ete formule abstraction faite (de certaines) des modifications, qui ont ete considerees 
comme allant au-dela de I'expose de invention tel qu'il a ete depose, comme il est indique ci-apres (regie 
70.2(c)) : 

(Toute feuille de remplacement comportant des modifications de cette nature doit etre indiquee au point 1 et 
annexee au present rapport) 

Observations complementaires, le cas echeant : 



Declaration motivee selon I'article 35(2) quant a la nouveaute, lactivite inventive et la possibilite 
d'application industrielle; citations et explications a I'appui de cette declaration 

Declaration 

Nouveaute Oui : Revendications 1-5 

Non : Revendications 

Activite inventive Oui: Revendications 1-5 

Non : Revendications 

Possibilite d'application industrielle Oui: Revendications 1-5 

Non : Revendications 



Les observations suivantes sont faites au sujet de la clarte des revendications, de la description et des dessins 
et de la question de savoir si les revendications se fondent entierement sur la description : 
voir feuille separee 
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PRELIMINAIRE INTERNATIONAL - FEUILLE SEPAREE 



Concernant le point V 

Declaration motivee selon la regie 66.2(a)(ii) quant a la nouveaute, I'activite 
inventive et la possibility d'application industrielle; citations et explications a 
I'appui de cette declaration 

1 . II est fait reference aux documents suivants: 

D1 : EPA0033546 A (PHILLIPS PETROLEUM CO) 12 aout 1981 
D2: WO 9401519 A (EKOKEM OY AB et al.) 20 janvier 1994 
D3: WO 972631 4 A (DEUTSCH RICHARD) 24 juillet 1 997 

2. L' art anterieure 

i) La presente invention concerne un procede qui permet de decontaminer 

les huiles de lubrification par I'extraction des composes phenoliques, des metaux, 
des metaux lourds, d'une partie ou de la totalite des composes soufres, des 
composes phosphates, du chlore et des composes chlores. 

ii) D1 decrit un procede de traitement des huiles usagees. D1 decrit I' effet positif du 
glycol sur la separation des metaux au moyen d' un agent complexant, par 
exemple un sel d' ammonium: I'etape de filtration, apres la precipitation, est 
facilitee. 

iii) D2 decrit un procede de traitement des huiles usagees. Apres une etape de 
clarification pour separer I 1 eau et les particules de carbone (et solides en general) 
avec un agent emulsifiant, les metaux lourds sont separes par I 1 action 
complexante d' une solution d 1 EDTA. La valeur du pH du milieu reactionnel est 
reglee en fonction du metal lourd a eliminer. 

iv) D3 decrit un procede de traitement des huiles usagees. Les metaux lourds sont 
separes par extraction avec des agents complexants en phase dispersee de type 
emulsion eau dans huile. 
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3. Nouveaute 

i) La presente invention concerne un procede selon la revendication 1 , qui permet 
de decontaminer les huiles de lubrification par I'extraction: 

a) des composes phenoliques, les matieres en suspension et les restes d'huile de 
silicone au moyen de glycol, 

b) des metaux lourds au moyen d' un agent chelatant, 

c) du fer au moyen d 1 un coagulant 

d) d'une partie ou de la totalite des composes soufres et des composes 
phosphates au moyen d' hydroxyde de baryum, et 

e) de recuperer les constituants de base des huiles par distillation fractionnee et 
eventuellement par une decoloration des produits ainsi obtenus. 

ii) Aucun document cites dans le rapport de recherche internationale ne divulgue 
toutes les caracteristiques techniques importantes en combinaison: I'objet de la 
revendication 1 est done nouveau (article 33(2) PCT). 

II en est de meme pour I' objet des revendications dependantes 2-5. 

4. Activite inventive 

i) Les caracteristiques de procede enoncees en combinaison de la revendication 1 
renforcent mutuellement leurs effets: les metaux lourds sont separes pendant les 
etapes a) jusqu'a c) et I'etape d) permet I'utilisation d'agents chelatants soufres 
pendant I'etape b). L'etape b) permet une distillation, etape e) sans le probleme 
d' encrassement en fond de colonne et un traitement final par une argile simple. 
De fait procede semble permettre I' obtention du degre de purete desire. 
Cette combinaison de caracteristiques ne decoule pas de maniere evidente de I' 
etat de la technique, done, de ce fait, implique une activite inventive. 
Done I' objet de la revendication principale 1 satisfait au critere enonce a 
Tart. 33(3)PCT et, par consequent, la demande remplit les conditions enoncees a 
I'art. 33(1 )PCT. 
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Concernant le point VIII 

Observations relatives a la demande internationale 

1. Discordance entre la description et les revendications: la description comporte 
une indication suggerant que I'invention est limitee a I'utilisation d'une solution 
aqueuse sodee d'agents chelatants, voir a la page 7 lignes 16-17, cependant les 
revendications ne contiennent pas une telle limitation; en outre, la description ne 
souligne pas particulierement cette caracteristique, et rien ne donne a penser que 
ladite caracteristique est indispensable a la realisation de invention. 
En pareil cas, la discordance peut etre supprimee soit en elargissant la 
description, soit en limitant les revendications (Art. 6 PCT et PCT/GL/ Section IV, 
Ch. III-4.3). 
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RAITE DE COOPERATION HTMATIERE D 

PCT 

RAPPORT D'EXAMEN PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 

(article 36 et regie 70 du PCT) 




Reference du dossier du deposant ou du 

mandataire 

D00-0437 


voir la notification de transmission du rapport d'examen 
POUR SUITE A DONNER preliminaire international (formulaire PCT/IPEA/416) 


Demande Internationale n° 
PCT/FR00/01705 


Date du depot international (jour/mois/annee) 
21/06/2000 


Date de p no rite (jour/mois/ann^e) 
23/06/1999 


Classification internationale des brevets (CIB) 
C10M 175/00 


ou a la fois classification nationale et CIB 


Deposant 

DEUTSCH, Richard 



1. Le present rapport d'examen preliminaire international, etabli par I'administaration chargee de I'examen preliminaire 
international, est transmis au deposant conformement a Particle 36. 

2. Ce RAPPORT comprend 6 feuilles, y compris la presente feuille de couverture. 

□ II est accompagne d'ANNEXES, c'est-a-dire de feuilles de la description, des revendications ou des dessins qui ont 
ete modifiees et qui servent de base au present rapport ou de feuilles contenant des rectifications faites aupres de 
I'administration chargee de I'examen preliminaire international (voir la regie 70.16 et I'instruction 607 des Instructions 
administratives du PCT). 

Ces annexes comprennent feuilles. 



3. Le present rapport contient des indications relatives aux points suivants: 



Base du rapport 

II □ Priorite 

III □ Absence de formulation d'opinion quant a la nouveaute, I'activite inventive et la possibility 

d'application industrielle 

IV □ Absence d'unite de l invention 

V S Declaration motivee selon l article 35(2) quant a la nouveaute, I'activite inventive et la possibility 

d'application industrielle; citations et explications a l appui de cette declaration 

VI □ Certains documents cites 

VII □ Irregularis dans la demande internationale 

VIII IS Observations relatives a la demande internationale 



Date de presentation de la demande d'examen preliminaire 
internationale 

28/12/2000 


Date d'achevement du present rapport 

2 7. oa Q1 


Nom et adresse postale de I'administration chargee de 
I'examen preliminaire international: 

^ Office europeen des brevets 
/fij) D-80298 Munich 
zzt' Tel. +49 89 2399 - 0 Tx: 523656 epmu d 
Fax: +49 89 2399 - 4465 


Fonctionnaire autorise s^fwZZ\ 

Borello, E (l ^ j) 
N° de telephone +49 89 2399 7378 
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RAPPORT D'EXAMEN 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 
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I. Base du rapport 

1 . Ce rapport a ete redige sur la base des elements ci-apres {les feuilles de remptacement qui ont ete remises a 
/'office recepteur en reponse a une invitation faite conformement a I'articie 14 sont considerees dans ie present 
rapport comme "initialement deposees" et ne sont pas jointes en annexe au rapport puisqu'elles ne contiennent 
pas de modifications (regies 70. 16 et 70.17).) : 

Description, pages: 

1-9 version initiale 

Revendications, N°: 

1-5 version initiale 



2. En ce qui concerne la langue, tous les elements indiques ci-dessus etaient a la disposition de ('administration ou 
lui ont ete remis dans la langue dans laquelle la demande internationale a ete deposee, sauf indication contraire 
donnee sous ce point. 

Ces elements etaient a la disposition de I'administration ou lui ont ete remis dans la langue suivante: , qui est : 

□ la langue d'une traduction remise aux fins de la recherche internationale (selon la regie 23.1 (b)). 

□ la langue de publication de la demande internationale (selon la regie 48.3(b)). 

□ la langue de la traduction remise aux fins de I'examen preliminaire internationale (selon la regie 55.2 ou 



3. En ce qui concerne les sequences de nucleotides ou d'acide amines divulguees dans la demande 

internationale (le cas echeant), I'examen preliminaire internationale a ete effectue sur la base du listage des 



□ contenu dans la demande internationale, sous forme ecrite. 

□ depose avec la demande internationale, sous forme dechiffrable par ordinateur. 

□ remis ulterieurement a I'administration, sous forme ecrite. 

□ remis ulterieurement a Tadministration, sous forme dechiffrable par ordinateur. 

□ La declaration, selon laquelle le listage des sequences par ecrit et fourni ulterieurement ne va pas au-dela 
de la divulgation faite dans la demande telle que deposee, a ete fournie. 

□ La declaration, selon laquelle les informations enregistrees sous dechiffrable par ordinateur sont identiques a 
celles du listages des sequences Presente par ecrit, a ete fournie. 

4. Les modifications ont entrame Tannulation : 

□ de la description, pages : 

□ des revendications, n°* : 

□ des dessins, feuilles : 



55.3). 



sequences : 
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5. □ Le present rapport a ete formule abstraction faite (de certaines) des modifications, qui ont ete considerees 
comme allant au-dela de I'expose de I'invention tel qu'il a ete depose, comme il est indique ci-apres (regie 
70.2(c)) : 

(Toute feuille de remplacement comportant des modifications de cette nature doit etre indiquee au point 1 et 
annexee au present rapport) 



6. Observations complementaires, le cas echeant : 



V. Declaration motivee selon l article 35(2) quant a la nouveaute, l activite inventive et la possibility 
cTapplication industrielle; citations et explications a I'appui de cette declaration 

1. Declaration 

Nouveaute Oui : Revendications 1-5 

Non : Revendications 

Activite inventive Oui : Revendications 1 -5 

Non : Revendications 

Possibility d'application industrielle Oui : Revendications 1-5 

Non : Revendications 



2. Citations et explications 
voir feuille separee 



VIII. Observations relatives a la demande internationale 

Les observations suivantes sont faites au sujet de la clarte des revendications, de la description et des dessins 
et de la question de savoir si les revendications se fondent entierement sur la description : 
voir feuille separee 
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Concernant le point V 

Declaration motivee selon la regie 66.2(a)(ii) quant a la nouveaute, I'activite 
inventive et la possibility d'application industrielle; citations et explications a 
I'appui de cette declaration 

1 . II est fait reference aux documents suivants: 

D1 : EPA0033546 A (PHILLIPS PETROLEUM CO) 1 2 aout 1 981 
D2: WO 9401519 A (EKOKEM OY ABet al.) 20 janvier 1994 
D3: WO 9726314 A (DEUTSCH RICHARD) 24 juillet 1997 

2. L' art anterieure 

i) La presente invention concerne un procede qui permet de decontaminer 

les huiles de lubrification par I'extraction des composes phenoliques, des metaux, 
des metaux lourds, d'une partie ou de la totalite des composes soufres, des 
composes phosphates, du chlore et des composes chlores. 

ii) D1 decrit un procede de traitement des huiles usagees. D1 decrit I' effet positif du 
glycol sur la separation des metaux au moyen d' un agent complexant, par 
exemple un sel d' ammonium: I'etape de filtration, apres la precipitation, est 
facilitee. 

iii) D2 decrit un procede de traitement des huiles usagees. Apres une etape de 
clarification pour separer I' eau et les particules de carbone (et solides en general) 
avec un agent emulsifiant, les metaux lourds sont separes par I' action 
complexante d' une solution d' EDTA. La valeur du pH du milieu reactionnel est 
reglee en fonction du metal lourd a eliminer. 

iv) D3 decrit un procede de traitement des huiles usagees. Les metaux lourds sont 
separes par extraction avec des agents complexants en phase dispersee de type 
emulsion eau dans huile. 
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3. Nouveaute 

i) La presente invention concerne un procede selon la revendication 1, qui permet 
de decontaminer les huiles de lubrification par I'extraction: 

a) des composes phenoliques, les matieres en suspension et les restes d'huile de 
silicone au moyen de glycol, 

b) des metaux lourds au moyen d' un agent chelatant, 

c) du fer au moyen d 1 un coagulant 

d) d'une partie ou de la totalite des composes soufres et des composes 
phosphates au moyen d' hydroxyde de baryum, et 

e ) de recuperer les constituants de base des huiles par distillation fractionnee et 
eventuellement par une decoloration des produits ainsi obtenus. 

ii) Aucun document cites dans le rapport de recherche internationale ne divulgue 
toutes les caracteristiques techniques importantes en combinaison: Pobjet de la 
revendication 1 est done nouveau (article 33(2) PCT). 

II en est de meme pour I' objet des revendications dependantes 2-5. 

4. Activite inventive 

i) Les caracteristiques de procede enoncees en combinaison de la revendication 1 
renforcent mutuellement leurs effets: les metaux lourds sont separes pendant les 
etapes a) jusqu'a c) et Petape d) permet Putilisation d'agents chelatants soufres 
pendant Petape b). L'etape b) permet une distillation, etape e) sans le probleme 
d' encrassement en fond de colonne et un traitement final par une argile simple. 
De fait procede semble permettre P obtention du degre de purete desire. 
Cette combinaison de caracteristiques ne decoule pas de maniere evidente de P 
etat de la technique, done, de ce fait, implique une activite inventive. 
Done P objet de la revendication principale 1 satisfait au critere enonce a 
Part. 33(3)PCT et, par consequent, la demande remplit les conditions enoncees a 
Part. 33(1 )PCT. 
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Concernant le point VIII 

Observations relatives a la demande internationale 

1 . Discordance entre la description et les revendications: la description comporte 
une indication suggerant que I'invention est limitee a I'utilisation d'une solution 
aqueuse sodee d'agents chelatants, voir a la page 7 lignes 16-17, cependant les 
revendications ne contiennent pas une telle limitation; en outre, la description ne 
souligne pas particulierement cette caracteristique, et rien ne donne a penser que 
ladite caracteristique est indispensable a la realisation de I'invention. 
En pareil cas, la discordance peut etre supprimee soit en elargissant la 
description, soit en limitant les revendications (Art. 6 PCT et PCT/GL7 Section IV, 
Ch. III-4.3). 



Formulaire PCT/Feuille separee/409 (feuille 3) (OEB-avril 1997) 



WO 01/00756 





10/016 . 



PROCEDE DE DECONTAMINATION DES HUILES MINERALES 
SEMI-SYNTHETIQUES ET SYNTHETIQUES USAGEES 

La presente invention conceme un procede qui permet de decontaminer 
5 les huiles de lubrification modemes par l'extraction des metaux lourds, 
des composes soufres et des composes phosphates. 

Les huiles de lubrification ont subi une tres forte evolution ces quinze 
demieres annees. Cette evolution est principalement due a 
1'augmentation des performances des moteurs thermiques mis en service 
10 ces demieres annees. 

II y a quelques dizaines d'annees, la lubrification etait faite par une huile 
de base simplement extraite par distillation d'un petrole brut en 
raffinerie. 

Tres rapidement les performances lubrifiantes ont ete augmentees par 
15 des additifs. Une nouvelle augmentation de performances a ete obtenue 
par l'adjonction de nouveaux additifs, notamment des polymeres qui ont 
pour fonction d'epaissir l'huile a haute temperature. 

Une autre augmentation de performances a ete obtenue en ajoutant des 
huiles de synthese de type polyalphaolefine. Ces huiles de synthese 
20 permettent d'abaisser notablement le point de congelation des huiles 
lubrifiantes (jusqu'a -50°C, si necessaire). 

Les huiles de lubrification modemes sont composees actuellement: 

- d'huile minerale dite huile de base, 

- d'huiles minerales ayant subi un traitement d'hydrogenation, qui en fait 
2 5 des huiles a haut indice de viscosite, 

- d'huiles de synthese de type polyalphaolefine, 
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- d'additits. 

Apres utilisation, les performances de lubnfication des huiles sont tres 

degradees ce qui necessite le changement de ces huiles. 

Les huiles de lubrification usagees proviennent principalement de 

l'operation de vidange des moteurs d'automobiles. Ces huiles usagees 

sont extremement toxiques et une loi impose leur collecte et leur 

elimination en centres agrees dans toute l'Europe et les pays 

Nord-Amencains. 

L'huile usagee. dite aussi huile de vidange des moteurs, se compose des 
ingredients precedents auxquels viennent s'ajouter les souillures dues au 
fonctionnement des moteurs aux temperatures d'utilisation (plus de 
300°C). En fait, cette huile contient des constituants volatils (eau, 
essence, gazole), des composes solubles dans l'huile formes par 
oxydation (resines, savons metalliques, additifs d'indice de viscosite, 
composes organo-metalliques), des composes insolubles dans les huiles 
(particules de carbone, poussieres atmospheriques, metaux, oxydes 
metalliques. oxydes de plomb maintenus en suspension par les 
detergents addinonnes aux huiles), des additifs renfermant un metal, des 
additifs dispersants, des additifs sans cendre, des additifs antioxydants et 
anti-corrosifs. des metaux provenant de canalisations ou de raccords (fer, 
cuivre, plomb), de coussinets (argent, cadmium), ou de carburants 
(plomb tetraethyle, entre autres). 

La liste des produits cites n'est pas limitative mais donnee a titre 
d'exemple. Les descriptions sont communiquees a titre illustratif mais 
non limitatif. 

L'huile s'altere et se colore par action oxydante dans les moteurs, par 
formation de verms colores et sous Taction du soufre. 
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La regeneration et le recyclage de ces huiles ont ete une industne 
fiorissante jusqu'au debut des annees 1990, qui s'est degradee du fait de 
la presence dans les huiles de vidange des polymeres qui ont rendu la 
redistillation tres complexe. 
5 En effet. au cours de l'operation de redistillation de ces huiles de 
vidange. I'e\ aporation de la phase huileuse laisse les polymeres seuls au 
fond de la colonne de distillation. 

Tant que ces polymeres sont dans la colonne de distillation a une 
temperature superieure a 150°C, ils restent en phase liquide, mais des 
10 qu'ils sortent de la colonne de distillation et qu'ils entrent dans un 
echangeur thermique, ils se solidifient et, a une temperature inferieure a 
100°C, ils bloquent tout le processus de distillation. 

Ce phenomene de prise en masse des polymeres dans les echangeurs 
thermiques a amene la fermeture ou l'arret d'exploitation de la plupart 
1 5 des usines de regeneration des huiles de vidange dans le monde. 

Un autre phenomene a touche de plein fouet l'industrie de la 
regeneration. 

En effet. ('elimination des metaux lourds, des metalloides, des produits 
complexes, des goudrons, des residus colloi'daux et d'autres contenus 
20 dans les huiles usagees des moteurs est realisee actuellement par action 
combinee de la chaleur, de l'acide sulfurique, des terres decolorantes, des 
la filtration, de la centrifugation, de la distillation. 

Cette technique utilisant l'acide sulfurique commence a devenir illegale 
dans plusieurs pays europeens (Espagne, Benelux, Grande-Bretagne...), 
2 5 ce qui entraine 1'aiTet des unites de regeneration utilisant cette technique. 
De plus, ceue technique utilisant l'acide sulfurique en combinaison avec 
de tres hautes temperatures de distillation amene la production de 
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produits aromatiques polynucleaires consideres comme cancerigenes, les 
autontes de tutelle imposant leur stride limitation. 

L'ensemble de ces faits produit la situation paradoxale suivante : les 
huiles de vidange qui sont composees de produits de plus en plus chers, 
5 et qui pourraient permettre par leur recuperation des profits interessants, 
sont actuellement dirigees vers l'incineration en cimenterie au lieu d'etre 

recyclees. 

De plus, les huiles minerales et synthetiques contenues dans les huiles de 
vidange gardent de bonnes qualites specifiques apres leur utilisation, car 
ic elles sont tres stables thermiquement. 

En outre, la technique de regeneration actuelle utilisant de hautes 
temperatures de distillation (superieures a 350°C) genere des 
phenomenes de craquage donnant une forte odeur a l'huile regeneree. 
Cette forte odeur entraine une decote importante du prix de vente de 
is l'huile regeneree. Ces phenomenes de craquage generent aussi une 
coloration des huiles imposant un traitement de decoloration pousse sur 
des terres decolorantes, occasionnant un surcout notable de production. 
Ce surcout notable est du a la necessite de retraiter et d'eliminer les terres 
decolorantes (de type argile activee) utilisees. Enfin, la mise en decharge 
apres retraitement est de plus en plus problematique. 
Compte tenu des investissements mis en jeu, il est important de mettre en 
oeuvre un procede permettant une meilleure valorisation du recyclage. 
L'invention resout ce probleme technique et economique par un procede 
de decontamination des huiles de lubrification, contenant des huiles 
minerales et des huiles semi-synthetiques et synthetiques, usagees dites 
huiles de v idange. caracterise par les etapes suivantes : 
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a) on met les huiles a traiter dans un recipient, on leur ajoute de 1 a 2% 
en poids de glycol, on chauffe a 60°C, on agite puis on laisse refroidir 
et decanter, pour que se constitue une phase aqueuse contenant le 
glycol et les produits phenoliques extraits de la phase huileuse ainsi 

5 que les matieres en suspension et les restes d'huile de silicone 
eventuellement presente en tant qu'additif anti-mousse, 

b) on soutire la phase aqueuse, on ajoute a la phase huileuse un agent 
chelatant. en quantite stoechiometrique ou legerement superieure a la 
quantite stoechiometrique par rapport aux composes a eliminer dans 

io 1'etape, en solution sodee a un pH ne depassant pas 7, de preference a 
pH 6. on porte la temperature a 60°-80°C, on agite pendant au moins 
une heure, puis on centrifiige pour separer de la phase huileuse la 
solution sodee contenant les metaux lourds chelates extraits des 
huiles, 

is c) on ajoute a la phase huileuse obtenue apres centrifugation un 
coagulant, en quantite stoechiometrique ou legerement superieure a la 
quantite stoechiometrique par rapport aux composes a eliminer dans 
1'etape, en milieu aqueux acide pour extraire le fer, et on separe la 
phase aqueuse obtenue, 

20 d) on ajoute a la phase huileuse de rhy drox y de de baiyum en suspension 
ou en solution, en quantite stoechiometrique ou legerement 
superieure a la quantite stoechiometrique par rapport aux composes a 
eliminer dans !'etape,dans de 1'eau pour faire precipiter les ions sulfate 
et phosphate sous forme de sulfate et de phosphate de baryum que 

2 5 Ton separe par decantation ou par centrifugation, 
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e) on etYectue une distillation fractionnee pour recuperer les constituants 
de base des huiles, et eventuellement une decoloration des produits 
ainsi obtenus, 

les etapes b et c et c et d pouvant etre inversees a la condition que I'etape 
5 d soit effect uee posterieurement a I'etape b. 

Avantageusement. I'etape b est repetee apres I'etape c. De preference, la 
decoloration de I'etape e est effectuee avec une argile. 
Avantageusement. I'agent coagulant de I'etape c est choisi dans le groupe 
comprenant les hydroxydes de metaux trivalents, les amines et les 
10 polyamines. et l'acide utilise pour amener le pH a une valeur acide est un 
acide organique ou un acide inorganique fort. 

Lorsque les huiles de vidange proviennent uniquement de vehicules 
automobiles, c'est-a-dire lorsqu'elles n'ont pas ete melangees - pour des 
problemes de transport - a d'autres huiles usagees d'origine industrielle, 

is il est possible d'effectuer simultanement les etapes b et c, c'est-a-dire 
d'effectuer simultanement l'addition du chelatant et du coagulant. 
Le probleme de la decontamination des huiles usagees est le suivant : il 
faut el i miner les metaux, les metaux lourds, une partie ou la totalite des 
composes soufres, les composes phosphates, le chlore, les composes 

20 chlores et les composes phenoliques. 

Dans un precede industriel de recyclage des huiles de vidange, lesdites 
huiles arrivent dans un camion de collecte, de type camion-citeme, et les 
huiles de vidange (ou usagees), sont alors transferees dans un reservoir 
de stockage. 

25 Lors de leur collecte, ces huiles sont generalement melangees a de I'eau 
(environ 4 a 5%). 
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A partir de ce reservoir, le processus de decontamination consiste a : 
reprendre par pompage les huiles usagees dans un reservoir cylindrique a 
embase conique. equipe d'un serpentin de chauffage et d'un moyen 
d'agitation de type helice contrarotative ou air comprime. 
5 L'huile usagee est melangee avec 1 a 2% de glycol pour eliminer les 
composes phenoliques. L'ensemble est porte a une temperature d'au 
moins 60 C C . agite, puis laisse au repos pour obtenir une separation des 
phases par decantation. 

La phase aqueuse se positionne dans le bas du reservoir, e'est-a-dire dans 
io la partie conique. pourvue d'un robinet de soutirage ; cette phase aqueuse 
contient les glycols melanges aux produits phenoliques et toutes les 
particules en suspension (fer, carbone, sable, etc..) qui se seront 
deposees. ainsi que l'huile de silicone (additif anti-mousse) residuelle. 
, Cette phase aqueuse melangee a ces composants est soutiree afin de ne 
1 5 laisser que la phase huileuse dans le reservoir. 

On procede alors a l'injection d'agents chelatants en solution aqueuse 
sodee et a un pH de 6 ou legerement superieur. 

On amene l'ensemble a une temperature comprise entre 60°C et 80°C et 
on brasse pendant une heure au moins pour complexer les metaux lourds 
2 0 (dont le zinc) par les agents chelatants. 

A la fin de cette etape, l'ensemble est centrifuge afin de separer l'huile 
des metaux lourds complexes qui sont dans la solution aqueuse. 
Cette operation extrait entre 80 et 90% des metaux lourds tandis que le 
sodium neutralise le chlore. 
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Apres centnl ligation, la phase huileuse est dirigee dans un autre reservoir 
de type a fond conique. On ajoute alors, en faible quantite, un coagulant 
en milieu acide qui permet l'extraction du fer. 

Le coagulant est choisi par exemple dans le groupe conprenant les 
hydroxydes de metaux trivalents, les amines et les polyamines et l'acide 
utilise pour amener le pH a une valeur acide est un acide organique ou 
un acide inorganique fort. 

Dans l'etape suivante, on ajoute de l'hydroxyde de baryum en suspension 
dans de l'eau. cet hydroxyde fait precipiter les ions phosphate et sulfate. 
11 est a noter que l'utilisation de cet hydroxyde de baryum permet 
l'utilisation d'agents chelatants soufres, car son action permet de 
controler le niveau de soufre residuel dans les huiles, selon les desiderata 
du client final, qui peut exiger des niveaux de soufre residuels dans 
l'huile variables, mais ne depassant pas un seuil compris generalement 
l s entre 3000 et 3500 ppm. 

L'ensemble est alors decante ou centrifuge, ce qui permet d'obtenir une 
huile decontaminee pouvant etre distillee par fractionnement. 
La decontamination du fait de l'elimination du zinc et de ses derives 
permet une distillation d'autant plus facile a conduire que les 
phenomenes d'encrassement dus a la recombinaison du zinc avec les 
produits en fond de colonne sont elimines. Si un degre superieur de 
purete de l'huile est exige, on peut eventuellement recommencer une 
phase avec melange d'agents chelatants, si necessaire. 
Suivant la composition des huiles traitees ou les specifications du produit 
final desire, les phases du traitement pourront etre modifiees, par 
exemple le traitement par l'hydroxyde de baryum peut preceder la phase 
d'elimination des metaux lourds. 
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Un autre a\ antage de ce traitement de decontamination est qu'il permet 
de remplacer dans le traitement final, les terres decolorantes activees par 
une argile simple (bentonite et derives). L'avantage au niveau des couts 
est considerable, une terre decolorante valant 6 a 8 fois le prix d'une 
5 argile. 

L'ensemble de ces operations est necessaire pour amener les huiles aux 
specifications desirees par le marche. 

De plus, cette decontamination operee en phase initiale avant distillation, 
contrairement aux methodes appliquees jusqu'alors, permet de preserver 
10 l'unite de distillation et de conduire celle-ci a tres basse temperature, ce 
qui permettra de ne pas induire de phenomene de craquage des 
polymeres et done de separer ceux-ci de l'huile beaucoup plus facilement 
et d'obtenir un fractionnement beaucoup plus aise a conduire. 
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REVINDICATIONS 

1. Procede de decontamination des huiles de lubrification, contenant des 
huiles minerales et des huiles semi-synthetiques et synthetiques, usagees 
5 dites huiles de vidange, caracterise par les etapes suivantes : 

a) on met les huiles a traiter dans un recipient, on leur ajoute de 1 a 2% 
en poids de glycol, on chauffe a 60°C, on agite puis on laisse refroidir 
et decanter, pour que se constitue une phase aqueuse contenant le 
glycol et les produits phenoliques extraits de la phase huileuse ainsi 

io que les matieres en suspension et les restes d'huile de silicone 
eventuellement presente en tant qu'additif anti-mousse, 

b) on soutire la phase aqueuse, on ajoute a la phase huileuse un agent 
chelatant en quantite stoechiometrique ou legerement superieure a la 
quantite stoechiometrique par rapport aux composes a eliminer dans 

is l'etape. en solution sodee a un pH ne depassant pas 7, de preference a 
pH 6, on porte la temperature a 60°-80°C, on agite pendant au moins 
une heure, puis on centrifuge pour separer de la phase huileuse la 
solution sodee contenant les metaux lourds chelates extraits des 
huiles. 

20 c) on ajoute a la phase huileuse obtenue apres centrifugation un 
coagulant, en quantite stoechiometrique ou legerement superieure a la 
quantite stoechiometrique par rapport aux composes a eliminer dans 
l'etape.en milieu aqueux acide pour extraire le fer, et on separe la 
phase aqueuse obtenue. 

2 5 d) on ajoute a la phase huileuse de l'hydroxyde de baryum en suspension 
ou en solution, en quantite stoechiometrique ou legerement 
superieure a la quantite stoechiometrique par rapport aux composes a 
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eliminer dans l'etape,dans de l'eau pour faire precipiter les ions sulfate 
et phosphate sous forme de sulfate et de phosphate de baryum que 
Ton separe par decantation ou par centrifugation, 
e) on effectue une distillation fractionnee pour recuperer les constituants 
5 de base des huiles, et eventuellement une decoloration des produits 

ainsi obtenus. 

les etapes b et c et c et d pouvant etre inversees a la condition que I'etape 
d soit effectuee posterieurement a I'etape b. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que, si necessaire, 
10 I'etape b est repetee apres I'etape c. 

3. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que I'etape b et 
I'etape c sont effectuees simultanement. 

4. Procede selon l'une des revendications 1 a 3, caracterise en ce que la 
decoloration de I'etape e est effectuee avec une argile. 

15 5. Procede selon l'une des revendications 1 a 4, caracterise en ce que 
l'agent coagulant de I'etape c est choisi dans le groupe comprenant les 
hydroxydes de metaux trivalents, les amines et les polyamines, et l'acide 
utilise pour amener le pH a une valeur acide est un acide organique ou 
un acide inorganique fort. 
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